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Optimizacija sinteze bakrovih(I) koordinacijskih spojin s fosfinskimi ligandi in 
neokuproinom. 
Povzetek: V okviru diplomskega dela sem optimiziral sintezo bakrovih(I) 
koordinacijskih spojin s fosforjevimi ligandi in neukoproinom. Kot fosforjeva liganda 
sem uporabil trifenilfosfin in 1,3,5-triaza-7-fosfaadamantan, kot dušikov ligand pa 2,9-
dimetil-1,10-fenantrolin. Sinteze sem moral izvajati v inertni atmosferi, zaradi 
nestabilnosti bakrovega(I) klorida na zraku. 
Cilj diplomskega dela je bil, da bi razvil sintezni postopek, ki bi bil primeren za 
vključitev v laboratorijske vaje za prihodnje študente. Sintetizirane spojine sem 
karakteriziral z metodami spektroskopije NMR, masne spektrometrije in elementne 
analize CHN. Rezultati analiz so pokazali, da so sinteze potekale uspešno, vendar je za 
boljši izkoristek potrebna uporaba kloriranih topil. Sintezni postopek je primeren za 
vključitev v laboratorijske vaje za prihodnje študente. 
Ključne besede: koordinacijske spojine, ligandi, bakrovi(I) kompleksi 
Optimization of synthesis of copper(I) coordination compounds with phosphine ligands 
and neocoproine.  
Abstract: As part of my diploma thesis, I optimized the synthesis of copper(I) 
coordination compounds with phosphine ligands and neocuproine. I used 
thriphenylphospine and 1,3,5-triaza-7-phosphaadamantane as the phosphine ligands and 
neocuproine. The reactions had to be performed in inert atmosphere, due to the 
instability of copper(I) chloride in air. 
The aim of the diploma thesis was to develop a synthetic procedure that would be 
suitable for inclusion in lab work for future students. I characterized the synthesized 
compounds using NMR spectroscopy, mass spectrometry and CHN elemental analiysis. 
The results of the analyses showed that syntheses which were performed using 
chlorinated solvents resulted in better yields. The optimized synthetic protocol is now 
suitable for inclusion in future laboratory courses. 
Keywords: coordination compounds, ligands, cooper(I) complexes  





1.1 Koordinacijske spojine 
Prvi, ki je koordinacijske spojine pravilno opredelil, je bil švicarski kemik Alfred 
Werner, leta 1898. Domneval je, da ima centralni ion poleg glavne valence (danes 
imenovano oksidacijsko število), še stransko valenco (danes imenovano koordinacijsko 
število). Šele z razvojem Kosselove teorije o ionski vezi in Lewisove teorije o 
kovalentni vezi, je postalo jasno, da je stranska valenca (po Wernerju) posledica močno 
polarne kovalentne vezi [1, 2].  
Koordinacijske spojine so zgrajene iz ionov ali molekul, kjer je na centralni atom ali ion 
(kovino (M)) vezani ali koordinirani ligandi (L1, L2, L3...). Kovine prehodnih elementov 
so najprimernejše za nastanek koordinacijskih spojin, zaradi delno zasedenih d-orbital. 
Ligandi so lahko molekule ali negativno nabiti ioni (izjemoma tudi pozitivno nabiti 
ioni). Poznamo več vrst ligandov. Razlikujejo se po tem, koliko elektronskih parov 
lahko donirajo centralnemu ionu ali atomu. Enovezni ligandi donirajo en elektronski 
par, dvovezni dva in tako naprej[1, 3, 4]: 
 Enovezni ligandi (npr. Cl-, H-, CN-, H2O,SO4
2-
, PPh3, pta) 
 Dvovezni ligandi, kelatni ligand (npr. oksalatni ion, neo)  
 Trovezni ligandi (npr. dietilentriamin) 
 Štirivezni ligandi (npr. nitrilotriacetat) 
 Šestvezni ligandi (npr. etilendiamintetraacetat) 
Mostovni ligand je ligand, ki lahko povezuje dva ali več centralnih atomov ali ionov. 
Dvojedrne oziroma večjedrne koordinacijske spojine so tiste, ki imajo dva ali več 
centralnih ionov (atomov)[1]. 
Barvo koordinacijskih spojin lahko razloţimo z elektronskimi prehodi med 
razcepljenimi energijskimi nivoji d-orbital. Obarvane so skoraj vse koordinacijske 
spojine, le tiste s praznimi ali polnimi d-elektronskimi nivoji so brezbarvne[1]. 
 
Koordinacijsko število je število sosednjih atomov, ki so najbliţje centralnemu atomu 













Razporeditev ligandov Pogostost Primer  
2 Linearna Redko Bakrov(I) 
ion 
3 Trikotno planarna Zelo malo [(CH3)3S]
+
 












6 Oktaedrična, trikotna prizma Največ [Co(NH3)6]
3+ 
7 Peterokotna bipiramidalna, trikotna 
prizma s sedmim ligandom pravokotno 













9 Trikotna prizma z dodatnimitremi 






>9 Razni poliedri Redko  
Tabela 1: Tabela prikazuje razporeditev ligandov, pogostost spojin in primer za 
določeno koordinacijsko število[1, 2, 4]. 
1.2 Ligandi 
1.2.1 2,9-dimetil-1,10-fenantrolin (neokuproin, neo) 
Je aromatična heterociklična spojina in metilirani derivat fenantrolina. Slika 5 v namenu 
eksperimentalnega dela prikazuje strukturno formulo neo. Njegova molekulska formula 
je C14H12N2. Relativna  molska masa je 208,3. Je bledo rumena trdna snov, ki je 
dvovezni dušikov ligand. Topen je v organskih topilih, kot so etanol, metanol, 
kloroform, diklorometan, DMSO, aceton[8,9]. 
1.2.2 Trifenilfosfin (PPh3) 
Je organofosforjeva spojina z molekulsko formulo C18H15P. Slika 3 v namenu 
eksperimentalnega dela prikazuje strukturno formulo trifenilfosfina. Relativna molska 
masa je 262,3. Od nekdaj je zelo pogosto uporabljen ligand, zaradi nizkih stroškov, 
razpoloţljivosti in enostavnim ravnanjem z njim. Je bela trdna snov, ki je enovezni 
fosforjev ligand. V laboratoriju ga lahko pripravimo z obdelavo fosforjevega triklorida s 




fenilmagnezijevim bromidom. Trifenilfosfin ni zdruţljiv z močnimi oksidanti. Če je 
izpostavljen zraku, počasi oksidira v trifenilfosfin oksid[10,11,21]. 
1.2.3 1,3,5-triaza-7-fosfaadamantan (pta) 
Je organofosforjeva spojina z molekulsko formulo C6H12N3P. Slika 4 v namenu 
eksperimentalnega dela prikazuje strukturno formulo pta. Je bela trdna snov, ki je v 
večini primerov enovezni fosforjev ligand, lahko pa se na kovinske ione veţe tudi preko 
dušikovih atomov. Je protičen, polaren in ima sposobnost tvorjenja močnih vodikovih 
vezi. Koordinacijska kemija liganda pta in njegovih derivatov, ter strukturno sorodnih 
spojin je izjemno pestra in dobro raziskana[5, 15, 19].  
Zelo poznane so tudi tako imenovane RAPTA spojine, ki  imajo poleg fosfinskega 
liganda pta še 2 kloridna liganda in arenski ligand. Veţejo se lahko na DNK in tvorijo 
adukte z gvaninom, kar omogoča njihovo citotoksičnost[5, 18]. 
1.3 Baker in bakrove spojine 
Kemijski simbol za element baker je Cu. Njegovo vrstno število je 29, relativna 




. V periodnem sistemu 
se nahaja v 4. periodi in 11. skupini. Značilen je po svoji bakreno rdeči barvi. Uvrščamo 
ga med ţlahtne kovine, ker se v odsotnosti zraka ne raztaplja v neoksidirajočih 
kislinah[1, 20]. 
 
Slika 1: Mesto bakra v periodnem sistemu elementov 
Njegovo latinsko ime je cuprum, ki izhaja iz imena Cipra, kjer so bila v antičnih časih 
velika nahajališča bakrove rude[1]. Največ se ga nahaja v sulfidnih rudah, nekaj ga je pa 
tudi samorodnega. Pribliţno 50% svetovnih zalog bakra se nahaja v mineralu 
halkopiritu (CuFeS2). Surovi baker iz halkopirita pridobivamo po večstopenjskem 




metalurškem postopku. Zelo enostavno je pridobivanje bakra iz nesulfidnih bakrovih 
rud z redukcijo s koksom do kovine[6]. 
Baker ima izjemno električno in toplotno prevodnost. V industriji je najpogosteje 
uporabljena kovina. Uporablja se v gradbeništvu za izdelavo strešnih kritin, ţlebov in 
odtočnih cevi, zaradi korozijske odpornosti. V elektrotehniki se uporablja za izdelavo 
električnih kablov in navitij[6, 17]. Zlahka ga oblikujemo, saj na povišani temperaturi 
postane plastičen. Uporabljen je tudi v številnih zlitinah kot so bron, medenina, monel, 
novo srebro, nordijsko zlato[6, 7]. 
Površina bakra se v zraku počasi prevleče s plastjo rdečega bakrovega(I) oksida, ki ščiti 
pred nadaljno oksidacijo. Halogeni z bakrom reagirajo v bakrove dihalogenide CuX2 
(X= fluor, klor, brom). Če reduciramo baker(II) v vodnih raztopinah z reducenti (SO2, 
Cr(II)) nastanejo spojine bakra(I), ki pa z zrakom oksidira nazaj v Cu(II). Za ohranitev 
Cu(I) je zelo pomembna inertna atmosfera, ki jo uporabljamo kadar spojina reagira ţe z 
zračnim kisikom. Kot inertni plin lahko uporabljamo argon ali dušik[1]. 
Baker poznamo v različnih oksidacijskih stanjih: 
1.3.1 Cu(IV) 
Cs[CuF6] je edina obstojna spojina Cu(IV) pri sobni temperaturi. Spojina nastane z 
fluoriranjem zmesi CsCuCl3 in CsCl pri  250 °C[6].  
1.3.2 Cu(III) 
Edini primer visokospinske bakrove(III) koordinacijske spojine z oktaedrično strukturo, 
je kalijev heksafluorokuprat(III) K3[CuF6][1]. Diamagnetni alkalijski 
dioksidokuprati(III) MCuO2 (M = Na, K, Rb, Cs) nastanejo pri segrevanju zmesi 
alkalijskih oksidov in CuO v toku O2[6]. 
1.3.3 Cu(II) 
Bakrove(II) spojine imajo najpomembnejšo vlogo v kemizmu bakra. Obstojne so v 
vodnih raztopinah. Bakrov(II) oksid (CuO), bakrovi halogenidi CuX2 in njihovi hidrati 
CuX2 · xH2O (X = I, Br, Cl, F) so najbolj značilne binarne bakrove(II) spojine[1]. 
Cu(OH)2 je amfoteren, saj reagira tako s kislinami, kot z bazami[6]. 
1.3.4 Cu(I) 
Za razliko od paramagnetnih bakrovih(II) spojin so bakrove(I) diamagnetne. Bakrove(I) 
spojine v vodnih raztopinah lahko disproporcionirajo v bakrove(II) spojine in baker. 
Številne koordinacijske spojine Cu(I) so obstojnejše kot koordinacijske spojine Cu(II). 
Lahko imajo različno koordinacijsko strukturo: linearno [CuCl2]
-
, trikotno, kvadratno, 
tetraedrično[1].   





Bakrove koordinacijske spojine so vedno bolj prepoznavne kot potencialna zdravila za 
terapevtsko uporabo pri različnih boleznih, zlasti pri raku. S hipotezo, da so endogene 
kovine manj strupene od platine, so preučevali vse več bakrovih kompleksov, kjer so 
iskali citotoksično aktivnost. Ugotovljeno je bilo, da imajo različni kompleksi Cu(II) 
dobro protitumorsko delovanje. Cu(I) je kemijska oblika Cu, za katero velja, da je 
pomembna pri aktivni internalizaciji bakra pri sesalcih. Slaba lastnost teh spojin je nizka 
stabilnost Cu(I) kompleksov, ki se v bioloških sistemih lahko oksidirajo. Nekateri 
bakrovi kompleksi so bolj aktivni kot cisplatin, saj deluje tudi proti celicam, odpornim 
na cisplatin[12, 13]. 
Geometrija v kompleksu [CuCl(PPh3)(neo)] je tetraedrična, kjer so na center Cu(I) 
vezani dva atoma N iz neo, en P iz fosfina in en Cl (slika 2). Kompleks kaţe 
citotoksično delovanje proti tumorskim celičnim linijam, ki so bolj aktivne kot cisplatin. 
Kompleks je bolj lipofilen kot liganda[12]. Pri raztapljanju kompleksa v dmso-d6 pride 
do disociacije kloridnega iona[13].  
Slika 2: Ortep predstavitev asimetrične 
enote [CuCl(PPh3)(neo)] 




2 Namen eksperimentalnega dela 
Namen eksperimentalnega dela v okviru diplomske naloge je bila optimizacija sinteze 
bakrovih(I) koordinacijskih spojin z izbranimi fosforjevimi in dušikovimi ligandi. Slika 
6 prikazuje ţeljen produkt sinteze, ki ga dobimo z reakcijo med bakrovim(I) kloridom 
in dušikovim ligandom (neo), ter fosforjevim ligandom (PPh3, pta) v inertni atmosferi. 
 
 
Slika 3: Ligand trifenilfosfin 
 
 




Slika 5: Ligand 2,9-dimetil-1,10-
fenantrolin 
 
Slika 6: Skica ţeljenega produkta  
Sintezo sem izvajal v različnih topilih (kloroform, diklorometan, metanol, aceton, 
dimetilformaldehid). Ţeleli smo uporabiti komercialno dostopne ligande, da bi bila 
sinteza čim enostavnejša. Cilj eksperimentalnega dela je bil, da optimiziramo sintezo 
tako, da bosta izkoristek in čistost produkta višja, ter da bo sinteza čim bolj ekonomična 
in varna (neuporaba kloriranih topil, če ni potrebno,saj so mutagena). Sintezni postopki 
so morali biti ponovljivi in enostavno izvedljivi, da bi jih lahko vključili v laboratorijske 
vaje za prihodnje študente. 
Karakterizacijo produktov sem izvedel z jedrsko magnetno resonanco, v mojem primeru 
(
1
H NMR), elementno analizo (CHN) in masno spektrometrijo visoke ločljivosti 
(HRMS). Te metode so morale pokazati ustrezne rezultate, iz spektrov je bilo potrebno 
razbrati ţeljene vrhove in s tem potrditi nastanek prave spojine. 








3 Eksperimentalni del 
3.1 Uporabljene kemikalije 
 
V tabeli 2 so napisane kemikalije, ki sem jih uporabljal pri eksperimentalnem delu za 
diplomsko nalogo na Fakulteti za kemijo in kemijsko tehnologijo. 
IME SPOJINE FORMULA PROIZVAJALEC ČISTOST  [g/cm3] 
Triklorometan 
(Kloroform) 
CHCl3 Riedel-de Haën 99,0-
99,4% 
1,489 
Diklorometan CH2Cl2 Carlo erba reagents >99,9°% 1,322-
1,328 
Metanol CH4O Riedel-de Haën > 99,9% 0,792 
Aceton C3H6O Sigma – Aldrich > 99,8% 0,790 
Etanol C2H6O Riedel-de Haën > 99,8% 0,790 
Heksan C6H14 Riedel-de Haën > 99% 0,661 
Dietileter (C2H5)2O Riedel-de Haën > 99,8% 0,713 
Etilacetat C4H8O2    
Toluen C7H8    
Dimetilsulfoksid C2H6OS   1,100 
Trifenilfosfin C18H15P Sigma- Aldrich   
Pta C6H12N3P    
2,9-dimetil-1,10-
fenantrolin 
C14H12N2 Sigma- Aldrich   
Bakrov(I) klorid CuCl    
N,N-Dimetilformaldehid C3H7NO Sigma- Aldrich >99% 0,948 
Tabela 2: Seznam uporabljenih kemikalij  
3.2 Metode karakterizacije 
3.2.1 Jedrska magnetna resonanca (NMR) 
NMR sem uporabil kot najpomembnejše orodje za karakterizacijo sintetiziranih spojin. 
Spektri so bili posneti na Bruker Avance III 500 MHz na Fakulteti za kemijo in 
kemijsko tehnologijo v Ljubljani. Posneti so bili 
1
H spektri. Kot standard je bil 
uporabljen tetrametilsilan, s kemijskim premikom 0 ppm. Sintetizirane spojine so bile 
posnete v devteriranem kloroformu (CDCl3) in dmso-d6. Spektre sem procesiral s 
programom MestReNova.  




3.2.2 Masna spektrometrija visoke ločljivosti (HRMS) 
Masni spektri visoke ločljivosti so bili posneti s spektrometrom Agilent 6224 Accurate 
Mass TOF LC Mass Spectrometer, na Fakulteti za kemijo in kemijsko tehnologijo v 
Ljubljani. Analizator deluje na osnovi časa preleta ionov TOF, ionizacija je potekala z 
razprševanjem v elektrčnem polju. 
3.2.3 Analiza CHN 
CHN je elementna analiza ogljika, vodika in dušika. Analiza je bila izvedena z 
instrumentom Perkin Elmer, Element analyzer 2400 Series II, na katedri za organsko 
kemijo Fakultete za kemijo in kemijsko tehnologijo.  





3.3.1 Sinteza CuCl 
V 150 mL čašo sem zatehtal pribliţno 1 g bakra in ga razrezal na trakove. V čaši v 
odduhi sem prilil 5 mL koncentrirane HNO3. Ko je ves baker zreagiral, sem nastali 
modri raztopini Cu(NO3)2 dolil 50 mL deionizirane vode. Na urno steklo sem zatehtal 5 
g Na2CO3, ki sem ga počasi med mešanjem dodal raztopini Cu(NO3)2. Izločeno oborino 
CuCO3 sem odfiltriral s pomočjo Büchnerjevega lija in presesalne buče. Oborino sem 
skupaj s filtrirnim papirjem prenesel v 150 mL čašo in dolil 100 mL deionizirane vode, 
odstranil filtrirni papir, dobro premešal in ponovno filtriral. Dobljeni trdni CuCO3  sem 
prenesel v 150 mL čašo in dolil 25 mL deionizirane vode. Nato sem med mešanjem 
počasi dodajal 10 mL koncetrirane HCl. Ko se je ves bakrov karbonat raztopil, sem 
zeleni raztopini CuCl4
2-
 dodal 1,5 g koščkov bakrene pločevine, razrezane na tanke 
trakove. Raztopino sem segreval do vrenja, v čaši v odduhi, in jo pustil zmerno vreti 
vsaj 30 minut. S segrevanjem sem prenehal, ko se je prvotno temno obarvana raztopina 
obarvala svetleje. 150 mL deionizirane vode sem odmeril v 400 mL čaši in jo postavil v 
ledeno kopel. V vodo sem previdno prilil še vročo raztopino CuCl4
3-
. Med tem sem 
pazil, da so nezreagirani kosi bakra ostali na dnu 150 mL čaše. Veliko čašo sem pokril z 
urnim steklom in jo pustil dve minuti na vodni kopeli, da se je izločil trdni CuCl. V 
merilni valj sem odmeril 10 mL 'ledocetne' kisline in v drugi merilni valj 10 mL 
acetona. Izločeni CuCl sem odfiltriral s pomočjo Büchnerjevega lija in presesalne buče. 
Takoj, ko nad produktom ni bilo več tekočine, sem nanj nalil ledocetno kislino. Kislino 
sem odsesal in nad produkt nalil polovico acetona, ga odsesal in ponovil postopek z 
acetonom. Odfiltriranega produkta nisem takoj odstranil z Büchnerjevega lija, temveč 
sem ga sušil še nekaj minut. CuCl je bele barve, če med filtracijo pride do oksidacije, je 
produkt obarvan zelenkasto. Pomembno je, da suh produkt pretresemo v bučko, ki je 









3.3.2 Regeneracija CuCl 
5,52 g delno oksidiranega bakrovega klorida sem stresel v čašo, v katero sem dodal 100 
mL koncentrirane HCl. V čašo sem dodal 2 g bakrene pločevine. Regeneracijo bakra 
sem izvajal v digestoriju. Raztopino sem pustil zmerno vreti 30 minut v čaši v odduhi. 
Nato sem vročo raztopino odfiltriral v 500 mL čašo, kjer je bilo 200 mL ledene vode. 
Pri tem sem moral paziti, da je bakrena pločevina ostala v čaši. Čašo sem pokril z urnim 
steklom in pustil 2 minuti. V merilni valj sem odmeril 20 mL 'ledocetne' kisline in v 
drugi merilni valj 20 mL acetona. Nato sem oborino odfiltriral s pomočjo 
Büchnerjevega lija in presesalne buče. Spral sem jo z ledocetno kislino in acetonom. 
Produkt sem sušil na Büchnerjevem liju nekaj minut. Nato sem ga shranil v prej 
prepihane erlenmajerice z argonom. Erlenmajerice sem zaprl z zamaškom na katerem je 
bila vakuumska mast. Erlenmajerice s produktom sem hranil v hladilniku. Masa 




Slika 7: CuCl 




3.3.3 Sinteza  kompleksa [CuCl(PPh3(neo)] 
 
Slika 8: Reakcijski mehanizem nastanka [CuCl(PPh3)(neo)]. 
V tehtalno ladjico sem na hitro zatehtal CuCl, ki sem ga 10 minut pred tehtanjem vzel iz 
hladilnika. Pri CuCl sem moral vzdrţevati inertno atmosfero. Zatehtan CuCl sem dal v 
100 mL dvogrlo bučko, prepihano z inertnim plinom. Dodal sem tudi 4 mL topila. Na 
ultrazvoku sem suspendiral CuCl. V bučko sem dodal magnet in še vedno v bučki imel, 
preko igle zataknjen balon, z inertnim plinom. Raztopini sem dodal ekvivalentno 
količino PPh3 in še 2 mL topila. Bučko sem postavil v 600 mililitrsko čašo, da je lepo 
stala in postavil na magnetno mešalo za 15 min. Po 15 minutah mešanja sem raztopini 
dodajal, počasi po kapljicah, ekvivalentno količino neo v 4 mL topila. Dodajal sem 15 
minut. Raztopino sem mešal 60 minut, pri čemer inertna atmosfera ni bila več potrebna. 
Za obarjanje sem dodal 20 mL HEX (raztopina postane bolj rumena). Mešal sem še 10 
minut. Nato sem oborino odnučiral s pomočjo presesalne buče. Čašo s produktom sem 














3.3.3.1 Sinteza 1 (KJ19-01) 
Pri sintezi 1 sem kot topilo uporabljal kloroform. 
Reagente sem dodajal v naslednjem vrstnem redu: 
- 39,6 mg (0,4000 mmol) CuCl (po ultrazvoku je postala 
suspenzija bele barve), 
- 105,2 mg (0,4010 mmol) PPh3 (raztopina se je zbistrila 
po minuti mešanja), 
- 83,6 mg (0,4014 mmol) neo (raztopina se je obarvala 
oranţno, raztopino sem mešal 80 minut). 
Izkoristek sinteze je bil 52,3%. 
1
H NMR (500 MHz, dmso-d6): δ 8.75, 8.53 (Hc, d); 8.22, 8.03 (Ha, s); 7.95, 7.72 (Hb, d); 
7.36, 7.28 (PPh3, s); 2.70, 2.39 (CCH3, s). (Slika 21 v REZULTATI IN DISKUSIJA). 
CHN analiza: izračunane vrednosti za CuN2C32H27PCl: C= 67,48%, H= 4,78%,        
N= 4,92%, izmerjene vrednosti za CuN2C32H27PCl: C= 67,59%, H= 4,52%, N= 4,92%.           
3.3.3.2 Sinteza 2 (KJ19-02) 
Pri sintezi 2 sem kot topilo uporabljal diklorometan. 
Reagente sem dodajal v naslednjem vrstnem redu: 
- 40,0 mg (0,4040 mmol) CuCl (po ultrazvoku je postala 
suspenzija bele barve), 
- 105,9 mg (0,4037 mmol) PPh3 (raztopina se je zbistrila po 
minuti mešanja), 
- 84,2 mg (0,4043 mmol) neo (raztopina se je počasi obarvala 
oranţno, raztopino sem mešal 60 minut). 
Izkoristek sinteze je bil 46,9%. 
1
H NMR (500 MHz, dmso-d6): δ 8.75, 8.53 (Hc, d); 8.22, 8.03 (Ha, s); 7.96, 7.72 (Hb, d); 
7.36, 7.28 (PPh3, s); 2.70, 2.39 (CCH3, s). (Slika 24 v PRILOGE). 




v DCM pod 
inertno atmrosfero 




CHN analiza: izračunane vrednosti za CuN2C32H27PCl: C= 67,48%, H= 4,78%,        
N= 4,92%, izmerjene vrednosti za CuN2C32H27PCl: C= 67,70%, H= 4,73%, N= 
4,96%.                           
ESI-HRMS: Izračunana vrednost m/z za [M-Cl]+ = 534,07 izmerjena vrednost m/z za 
[M+H]
+
 =533,1204. (Slika 23 v REZULTATI IN DISKUSIJA). 
3.3.3.3 Sinteza 3 (KJ19-03) 
Pri sintezi 3 sem kot topilo uporabljal MeOH. 
Reagente sem dodajal v naslednjem vrstnem redu: 
- 40,5 mg (0,4090 mmol) CuCl (po ultrazvoku je suspenzija postala rahlo zelena), 
- 117 mg (0,4460 mmol) PPh3 (10% preseţek PPh3 zaradi rahlo zelene barve po 
ultrazvoku, po minuti mešanja se je raztopina zbistrila), 
- 84,9 mg (0,4076 mmol) neo (raztopina se je počasi obarvala oranţno, mešal sem 
60 minut). 
Izkoristek sinteze je bil 41,8%. 
1
H NMR (500 MHz, dmso-d6): δ 8.76, 8.54 (Hc, d); 8.22, 8.03 (Ha, s); 7.96, 7.72 (Hb, d); 
7.40, 7.30 (PPh3, s); 2.68, 2.39 (CCH3, s). (Slika 25 v PRILOGE). 
CHN analiza: izračunane vrednosti za CuN2C32H27PCl: C= 67,48%, H= 4,78%,        








Slika 11: Reakcijska zmes 
sinteze KJ19-03 




3.3.3.4 Sinteza 4 (KJ19-04) 
Pri sintezi 4 sem kot topilo uporabljal kloroform.  
Reagente sem dodajal v naslednjem vrstnem redu: 
- 40,0 mg (0,4040 mmol) CuCl (po ultrazvoku je suspenzija postala bele barve), 
- 106 mg (0,4041 mmol) PPh3 (po minuti mešanja se je raztopina zbistrila), 
- 84,0 mg (0,4033 mmol) neo (raztopina se je počasi obarvala oranţno, mešal sem 
60 minut na vodni kopeli (40°C) z zračnim hladilnikom). 
Izkoristek sinteze je bil 46,3%. 
1
H NMR (500 MHz, dmso-d6): δ 8.75, 8.53 (Hc, d); 8.22, 8.03 (Ha, s); 7.95, 7.72 (Hb, d); 
7.36, 7.28 (PPh3, s); 2.70, 2.39 (CCH3, s). (Slika 26 v PRILOGE). 
3.3.3.5 Sinteza 5 (KJ19-05) 
Pri sintezi 5 sem kot topilo uporabljal kloroform. 
Reagente sem dodajal v naslednjem vrstnem redu: 
- 39,8 mg (0,4020 mmol) CuCl (po ultrazvoku je suspenzija postala bele barve), 
- 83,8 mg (0,4024 mmol) neo (raztopina se je takoj obarvala oranţno), 
- 106,0 mg (0,4041 mmol) PPh3 (raztopina ni spremenila barve, mešal sem 60 
minut). 
Izkoristek sinteze je bil 79,2%. 
1
H NMR (500 MHz, dmso-d6): δ 8.75, 8.53 (Hc, d); 8.32, 8.22 (Ha, s); 














3.3.3.6 Sinteza 6 (KJ19-06) 
Pri sintezi 6 sem kot topilo uporabljal AC. 
Reagente sem dodajal v naslednjem vrstnem redu: 
- 40,2 mg (0,4060 mmol) CuCl (po ultrazvoku je suspenzija postala rahlo zelena), 
- 117,0 mg (0,4460 mmol) PPh3 (preseţek PPh3 zaradi rahlo zelene barve po 
ultrazvoku, raztopina se ni zbistrila), 
- 84,0 mg (0,4033 mmol) neo (raztopina se je počasi obarvala oranţno, mešal sem 
80 minut). 
Izkoristek sinteze je bil 91,1%. 
1
H NMR (500 MHz, dmso-d6): δ 8.75, 8.54 (Hc, d); 8.22, 8.04 (Ha, s); 7.96, 7.74 (Hb, d); 













Slika 13: Produkt sinteze 
KJ19-06 




3.3.3.7 Sinteza 7 (KJ19-07.1/2) 
Pri sintezi 7 sem kot topilo uporabljal MeOH. 
Reagente sem dodajal v naslednjem vrstnem redu: 
- 40,2 mg (0,4060 mmol) CuCl (po ultrazvoku je suspenzija postala rahlo zelena, 
pogrel s sušilnikom za lase), 
- 110,1 mg (0,4197 mmol) PPh3 (preseţek PPh3 zaradi rahlo zelene barve po 
ultrazvoku, raztopina se je po minuti zbistrila, mešal sem 60 minut), 
- 84,0 mg (0,4033 mmol) neo (raztopina se je počasi obarvala oranţno, mešal sem 
60 minut). 
Oborina je nastala brez dodatka HEX. Oborino sem odnučiral s pomočjo presesalne 
buče. Filtratu sem dodal 20 mL heksana. Tvorili sta se 2 fazi. Nato sem vso tekočino 
odparil v rotavaporju. Trdno snov, ki je ostala v bučki sem raztopil v parih kapljicah 
metanola in dodal 20 mL dietiletra. Mešal sem 10 minut. Nato sem oborino odnučiral s 
pomočjo presesalne buče.Izkoristek sinteze 1 je bil 17,5 %, sinteze 2 pa 21,2%. 
1
H NMR KJ19-07.2 (500 MHz, dmso-d6): δ 8.75, 8.54 (Hc, d); 8.22, 8.03 (Ha, s); 7.96, 
7.73 (Hb, d); 7.38, 7.28 (PPh3, s); 2.70, 2.39 (CCH3, s). (Slika 29 v PRILOGE). 
  
Slika 14: Produkta sinteze KJ19-
07.1/2 




3.3.3.8 Sinteza 8 (KJ19-08) 
Pri sintezi 8 sem kot topilo uporabljal MeOH. 
Reagente sem dodajal v naslednjem vrstnem redu: 
- 48,8 mg (0,4929 mmol) CuCl (po ultrazvoku je suspenzija postala rahlo zelena, 
pogrel s sušilnikom za lase), 
- 129,9 mg (0,4952 mmol) PPh3 (10% preseţek PPh3, raztopina se je po minuti 
zbistrila), 
- 82,0 mg (0,3937 mmol) neo (raztopina se je počasi obarvala oranţno, mešal sem 
60 minut). 
Izkoristek sinteze je bil 31,6%. 
1
H NMR (500 MHz, dmso-d6): δ 8.75, 8.53 (Hc, d); 8.22, 8.03 (Ha, s); 7.96, 7.72 (Hb, d); 
7.39, 7.30 (PPh3, s); 2.69, 2.39 (CCH3, s). (Slika 30 v PRILOGE). 
3.3.3.9 Sinteza 9 (KJ19-09) 
V 100 mL dvogrlo bučko sem dal 8 mL DMF in ga prepihal z enim argonovim 
balončkom, zaradi vzpostavitve inertne atmosfere. V bučko sem nato dodal 40 mg 
(0,4040 mmol) CuCl in raztopil na ultrazvoku. Nato sem dodal 106 mg (0,4041mmol) 
PPh3 in 84 mg (0,4033) neo, ter magnetno mešalo. Nato sem mešal na vodni kopeli pri 
60 °C, 6 ur. Tudi med mešanjem sem bučko še vedno prepihoval z argonom. Nato sem 
naslednje jutro filtriral skozi naguban filter papir. Oborino sem dal sušiti v sušilnik, 
filtrat pa v zmrzovalnik, da bi produkt kristaliziral, vendar se to ni zgodilo. Izkoristek 
sinteze je bil 51,2%. 
1
H NMR (500 MHz, dmso-d6): δ 8.75, 8.54 (Hc, d); 8.22, 8.04 (Ha, s); 7.95, 7.73 (Hb, d); 
7.38, 7.28 (PPh3, s); 2.70, 2.39 (CCH3, s). (Slika 31 v PRILOGE). 
 
Slika 15: Produkt sinteze KJ19-09 




3.3.4 Sinteza kompleksa [CuCl(pta)(neo)] 
 
Slika 16: Reakcijski mehanizem nastanka [CuCl(pta)(neo)]. 
V tehtalno ladjico sem zatehtal CuCl, ki sem ga 10 minut pred tehtanjem vzel iz 
hladilnika. Pri CuCl sem moral paziti na inertno atmosfero. Zatehtan CuCl sem dodal v 
100 mL dvogrlo bučko prepihano z inertnim plinom. Dodal sem tudi 4 mL topila. Na 
ultrazvoku sem suspendiral CuCl (raztopina bele barve). V bučko sem nato dodal 
magnetno mešalo in še vedno v bučki imel preko igle zataknjen balon z inertnim 
plinom. Raztopini sem dodal ekvivalentno količino pta in še 2 mL topila. Bučko sem 
postavil v litrsko čašo, da je lepo stala in postavil na magnetno mešalo za 15 min. Po 15 
minutah mešanja sem raztopini dodajal, počasi po kapljicah, ekvivalentno količino 
raztopljenega neo v 4 mL topila. Dodajal sem 15 minut. Raztopino sem mešal 60 minut, 
pri čemer inertna atmosfera ni bila več potrebna. Za obarjanje sem dodal 20 mL HEX 
(raztopina postane oranţna). Mešal sem še 10 minut. Nato sem oborino odnučiral s 
pomočjo presesalne buče. Penicilinko s produktom sem pokril s parafilmom, na katerem 
sem naredil nekaj luknjic, da se je produkt čez noč posušil. 
3.3.4.1 Sinteza 10 (KJ19-10) 
Pri sintezi 10 sem kot topilo uporabljal KLOROFORM. 
Reagente sem dodajal v naslednjem vrstnem redu: 
- 41,0mg (0,4141 mmol) CuCl (po ultrazvoku je suspenzija postala bele barve), 
- 63,5 mg (0,4043 mmol) pta (raztopina se ni zbistrila), 
- 85,3 mg (0,4096 mmol) neo (raztopina se je počasi obarvala rdeče, mešal sem 
60 minut). 
Izkoristek sinteze je bil 100,3%. 
1
H NMR (500 MHz, Chloroform-d): δ 8.26, 8.51 (Hc, d); 8.05, 7.80 (Ha, s); 7.68 (Hb, d); 
3.14 (pta, s); 1.60 (CCH3, s). (Slika 32 v PRILOGE). 




3.3.4.2 Sinteza 11 (KJ19-10.1/2) 
Za sintezo spojine KJ19-10.1/2 sem najprej ugotavljal, katero topilo je najboljše za 
ločevanje nečistoče od produkta. Ugotovil sem, da je najustreznejše topilo 10% metanol 
v diklorometanu. Delal sem kolono z 81,3 mg produkta od sinteze KJ19-10 in 10% 
metanol/ DCM. Najprej sem naredil suspenzijo silikagela in metanola/ DCM. Nato sem 
v kolono dal svojo raztopino. Na koncu sem spiral še z 10% metanol/ DCM. Na vrhu se 
je naredila plast nad silikagelom ( KJ19-10.1). Filtrat sem odrotavapiral. Suh produkt 
sem raztopil v minimalni količini diklorometana in dodal še 15 mL heksana za 
obarjanje. Mešal sem 10 minut. Nato sem produkt odnučiral in dal v penicilinko, ter ga 
pokril s parafilmom. Posušil sem ga na zraku. Izkoristek reakcije KJ19-10.2 je 38,7%. 
 
Slika 17: Kolona sinteze KJ19-10.1/2 
1
H NMR (500 MHz, Chloroform-d): δ 8.51 (Hc, d); 8.06 (Ha, s); 7.81 (Hb, d); 2.44 (pta, s); 
1.69 (CCH3, s). (Slika 33 v PRILOGE).  
3.3.4.3 Sinteza 12 (KJ19-11) 
Pri sintezi 12 sem kot topilo uporabljal KLOROFORM. 
Reagente sem dodajal v naslednjem vrstnem redu: 
- 38,3 mg (0,3869 mmol) CuCl (po ultrazvoku je suspenzija postala bele barve), 
- 60,2 mg (0,3833 mmol) pta (raztopina se ni zbistrila), 
- 80,4 mg (0,3860 mmol) neo (raztopina se je počasi obarvala  oranţno, mešal 
sem 2 uri na grelni posodi z vodnim hladilnikom (60°C)). 




Izkoristek sinteze je bil 81,3%. 
1
H NMR (500 MHz, Chloroform-d): δ 8.26, 8.51 (Hc, d); 
8.05, 7.80 (Ha, s); 7.68 (Hb, d); 3.14 (pta, s); 1.60 (CCH3, s). 




3.3.5 Prekristalizacija produkta  
3.3.5.1 Sinteza 13 (KJ19-02A) 
Zatehtal sem 100 mg produkta sinteze KJ19-02 in v bučko z obrusom dodal še 10 mL 
toluena. Izvedel sem prekristalizacijo. Segreval sem do 60-70°C in nato počasi dodal 20 
mL toluena. Na tej temperaturi sem segreval še 30 minut. 3 dni sem vse skupaj pustil v 
bučki, da so se izločili kristali. Nastale kristale sem odnučiral s pomočjo presesalne 
buče. Čašo s produktom sem pokril s parafilmom, na katerem sem naredil nekaj luknjic, 
da se je produkt čez noč posušil. Izkoristek sinteze je bil 90,4% 
1
H NMR (500MHz, dmso-d6): δ 8.75, 8.53 (Hc, d); 8.22, 8.03 (Ha, s); 7.96, 7.72 (Hb, d); 




Slika 18: Reakcijska zmes 
sinteze KJ19-11 
 




4 Rezultati in diskusija 
4.1 Sinteza kompleksov 
Sinteze bakrovih(I) kompleksov sem izvedel po obstoječi reakciji [12, 13]. Kot izhodne 
surovine sem uporabljal CuCl (pripravil sem ga sam po opisani recepturi [14]), 
neokuproin(neo) in fosfor vsebujoč ligand (PPh3, pta).  
 
Slika 19: Slika prikazuje nastanek kompleksa [CuCl(PPh3)(neo)] 
Spreminjal sem tudi vrstni red dodajanja ligandov, ugotovil sem, da je najboljše, ko na 
začetku dodam fosforjev ligand, nato pa dušikov. Vsi reaktanti so bili v razmerju 1:1:1. 
Njihovo razmerje sem tudi spreminjal, vendar rezultati niso bili boljši. Kot topilo sem 
uporabljal kloroform, diklorometan, metanol, aceton, dimetilformamid. Za boljši 
rezultat je bila potrebna uporaba kloriranih topil. Vse sinteze so potekale ţe pri sobni 
temperaturi, ob enournem mešanju. Poizkusil sem tudi s segrevanjem in daljšim 
mešanjem, vendar izkoristki niso bili nič boljši. Pred analizo sem moral produkt dobro 
posušiti, v primeru sinteze 10 tega nisem storil in sem dobil previsok izkoristek. 
Rezultati analiz so pokazali, da je takšna sinteza primerna za vaje za prihodnje študente, 
saj sinteza daje čiste produkte, rezultati so ponovljivi, ter tudi sama izvedba sinteze je 
ekonomična.  
 
Slika 20: Produkti vseh sintez, ki sem jih opravil. 
 
 











1 Kloroform CuCl, PPh3, neo DA 52,3 
2 DCM CuCl, PPh3, neo DA 46,9 





5 Kloroform CuCl, neo, PPh3 NE  
6 Aceton CuCl,PPh3, neo NE  
7 Metanol CuCl, PPh3, neo NE  
8 Metanol CuCl, PPh3, neo NE  
9 DMF 
CuCl, PPh3+ neo 
(segrevanje) 
DA 51,2 
10 Kloroform CuCl, pta, neo NE  
11 10% MeOH/ DCM 




CuCl, pta, neo 
(segrevanje) 
NE  
Tabela 3: Uporabljena topila, vrstni red dodajanja ligandov, čistost in izkoristek sintez 
 
  




4.2 NMR spektroskopija 
Jedrska magnetna resonanca je ena od metod za karakterizacijo in določanje strukture 
spojin, ter njene čistosti. Največkrat sem NMR spektre posnel v dmso-d6, ki ima 
kemijske premik 2,50 ppm, posnel sem jih tudi v devteriranem kloroformu, ki ima 
kemijski premik 7,26 ppm[16]. Spektri, ki so bili posneti v dmso-d6 so imeli vrhove v 
razmerju pribliţno 1:3. V takem razmerju so bili, zaradi odcepa klorida v topilu[13]. To 
lepo prikazuje tudi slika 21, ki prikazuje produkt uspešne sinteze 1 v kloroformu, 
vendar njeni vrhovi tega ne pokaţejo, zaradi odcepa kloridnega iona. 
 
Slika 21: NMR spekter koordinacijske spojine sinteze 1 
V NMR spektrih sem lahko opazil nečistoče, v nekloriranih topilih. Slika 22 prikazuje 
sintezo 3 v metanolu, kjer se lepo opazijo tudi nečistoče, poleg razmerja 1:3, zaradi 
odcepljenega klorida. V NMR spektrih kompleksa [CuCl(pta)(neo)] se lepo vidi, da je 
nastala zmes CuCl(neo) in prostega liganda pta (Slika 32 v PRILOGE). 
 




















4.3 Masna spektrometrija visoke ločljivosti (HRMS) 
Masna spektrometrija visoke ločljivosti je metoda karakterizacije, pri kateri lahko 
potrdimo nastanek spojin, ki smo jih sintetizirali. Pri njej preverimo relativno 
molekulsko maso produkta, oziroma njegovega dela glede na moţne razpade med 
ionizacijo. Na spektru opazimo več vrhov, ki pripadajo razpadom med ionizacijo. 
Glavni fragment, ki predstavlja pozitivno ionsko zvrst, ki nastane iz sintetiziranega 
kompleksa, ko ta izgubi kloridni ligand je [M – Cl]-. Analiza lahko pokaţe tudi 
fragment [M+H]
+
. Analiziral sem produkt sinteze KJ19-02. Izračunani m/z je bil 
534,07, molekulski pa 533,1204. Rezultati analize so bili pozitivni – potrdili so 
nastanek predvidenih zvrsti. 
 









4.4 Elementna analiza (CHN) 
Karakterizacijo spojin izvajamo tudi z elementno analizo. Z njo lahko potrdimo 
molekulsko formulo sintetiziranih  kompleksov in njihovo čistost. Vzorce sem pred 
elementno analizo posušil z vakuumsko črpalko. Če izmerjena vrednost odstopa od 
izračunane vrednosti za 0,4% ali manj lahko s tem potrdimo čistost našega kompleksa. 
Rezultat analize nam poda odstotne deleţe ogljika, vodika in dušika v spojini. Rezultati 
elementne analize izbranih spojin so v spodnji tabeli. Sintezi KJ19-01 in KJ19-02 lahko 
potrdimo kot uspešni, saj se razlikujejo izračunane vrednosti od izmerjenih za manj kot 





















KJ19-01 67,48 67,59 4,78 4,52 4,92 4,92 
KJ19-02 67,48 67,70 4,78 4,73 4,92 4,96 
KJ19-03 67,48 67,50 4,78 4,70 4,92 3,63 











5 Zaključek  
V okviru diplomske naloge sem pri eksperimentalnem delu optimiziral sintezo 
bakrovih(I)  koordinacijskih spojin. Kot reaktante sem pri sintezi koordinacijskih spojin 
uporabil CuCl kot glavni reaktant, ki ga nisem nikoli spreminjal, dušikov ligand (2,9-
dimetil-1,10-fenantrolina) in fosforjev ligand (trifenil fosfin, 1,3,5-triaza-7-
fosfaadamantan). Uporabil sem komercialno dostopne ligande. Sintezo sem vedno 
izvajal v inertni atmosferi, zaradi občutljivosti bakrovega (I) klorida. 
Sinteze sem izvajal v različnih topilih. Poizkušal sem uporabiti neklorirana topila za 
ţeljen rezultat, saj so le ta nenevarna za okolje. Pri sintezi v acetonu izgleda NMR 
spekter podoben kot v kloriranih topilih, vendar produkta sinteze nisem dal na CHN 
analizo, tako da ne moremo potrditi njene čistosti. V prihodnje bi diplomanti lahko to 
preverili. Sinteze v diklorometanu in kloroformu so potekale boljše, zato je smiselno pri 
sintezi uporabiti klorirana topila.  
Spreminjal sem tudi temperaturo pri mešanju in čas mešanja. Rezultati pri višji 
temperaturi in daljšem času mešanja niso bili nič boljši. Ugotovil sem, daje idealen čas 
mešanja eno uro. 
Vse produkte sem okarakteriziral z jedrsko magnetno resonanco, nekatere pa tudi z 
masno spektroskopijo in CHN analizo. Sintezni postopek priprave kompleksa 
[CuCl(pta)(neo)] ni dal ţeljenih rezultatov, saj je analiza pokazala nastanek zmesi 
CuCl(neo) in prostega liganda pta. Sintezni postopek priprave kompleksa 
[CuCl(PPh3)(neo)] je dal ţeljene rezultate. Sinteza je enostavno izvedljiva in 
ponovljiva, ter tako primerna za vključitev sinteze v laboratorijske vaje za prihodnje 
študente.
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